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参芪五味子胶囊由南五味子、黄芪、党参、炒酸枣仁组成，

临床上主要用于气血不足、心脾两虚所致的失眠、多梦等。方

中南五味子为木兰科植物华中五味子的干燥成熟果实。2005

年版《中国药典》（一）部中首次将其与五味子（北五味子）区

别，并首次以南五味子的名称收载[1]。南五味子中主要含有木

脂素类及挥发油成分，而木脂素类主要包括五味子甲素、五味

子乙素、五味子酯甲等[2]。现有文献报道多单独测定参芪五味

子胶囊中的五味子甲素或五味子酯甲的含量，同时测定两种

成分的报道较少。为更好地控制参芪五味子胶囊的质量，本

研究拟同时测定五味子酯甲和五味子甲素两种成分[3]。

1 材料
1.1 仪器

1200 型高效液相色谱（HPLC）仪（美国 Agilent 公司）；

KQ-400KDE超声波清洗仪（昆山市超声仪器有限公司）；AE240

型分析天平（瑞士Mettler toledo公司）。

1.2 药品与试剂

五味子酯甲、五味子甲素对照品（中国食品药品检定研究

院，批号：111529-200503、110764-200408）；参芪五味子胶囊

（购自药店，批号：20110401、20110402、20110403、20110404、

20110405、20110406）；甲醇、乙腈、四氢呋喃为色谱纯（美国

Merck公司）；水为去离子水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Waters Xterra MS C18（250 mm×4.6 mm，5 µm）；流

动相：乙腈-四氢呋喃-水（18 ∶ 18 ∶ 64，V/V/V）；柱温：25 ℃；检测

波长：222 nm；流速：1.0 ml/min；进样量：10 µl。该色谱条件

下，五味子酯甲和五味子甲素可达到基线分离，理论板数按五

味子酯甲峰计大于12 000。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取五味子酯甲、五味子甲素对照

品 0.010 46、0.009 96 g，分别置于 50 ml量瓶中，加入甲醇适量

使溶解并稀释至刻度，摇匀，作为对照品贮备液。分别精密量

取上述对照品贮备液 1 ml，置于同一 10 ml量瓶中，加 70％甲

醇稀释至刻度，摇匀，即得对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 取参芪五味子胶囊内容物适量，研细，取

约1 g，精密称定，置于具塞锥形瓶中，加入70％甲醇20 ml，密

塞，称定质量，超声处理（功率：400 W，频率：40 kHz）20 min，取

出，放冷，再称定质量，用 70％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤

过。精密量取续滤液 2 ml，置于 10 ml量瓶中，用 70％甲醇稀

释至刻度，摇匀，滤过，即得。
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摘 要 目的：建立同时测定参芪五味子胶囊中五味子酯甲和五味子甲素含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为

Waters Xterra Ms C18，流动相为乙腈-四氢呋喃-水（18 ∶18 ∶64，V/V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为222 nm，柱温为25 ℃，进样量

为10 µl。结果：五味子酯甲和五味子甲素进样量分别在0.026 2～0.418 4、0.024 9～0.398 4 µg范围内与各自峰面积积分值呈良好

的线性关系（均 r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD≤1.7％；平均加样回收率分别为 101.1％、100.8％，RSD 分别为

1.6％、1.5％（n＝9）。结论：该方法重复性好、灵敏度高、结果准确可靠，可用于参芪五味子胶囊的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the determination of schisantherin and deoxyschizandrin in Shenqi wuweizi

capsule. METHODS：The separation was performed on Waters Xterra Ms C18 column with acetonitrile-tetrahydrofuran-water（18 ∶18 ∶64，
V/V/V）as mobile phase at the flow rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at 222 nm，and the column temperature

was 25 ℃. The injection volume was 10 μl. RESULTS：The linear range of schisantherin and deoxyschizandrin were 0.026 2-0.418 4

and 0.024 9-0.398 4 µg（r＝0.999 9）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than 1.7％；the average

recoveries were 101.1％（RSD＝1.6％，n＝9）and 100.8％（RSD＝1.5％，n＝9），respectively. CONCLUSIONS：The method is

proved to be simple and accurate，and it provides a more comprehensive scientific basis for the quality evaluation of Shenqi wu-

weizi capsule.
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2.2.3 阴性对照溶液 按照参芪五味子胶囊处方比例称取除

南五味子外的其他药味，制备阴性样品，再按“2.2.2”项下方法

制备溶液，即得。

2.3 专属性试验

精密吸取上述对照品溶液、供试品溶液与阴性对照溶液

各 10 μl，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱，详见图

1。结果，供试品色谱中呈现与对照品色谱保留时间一致的色

谱峰，而阴性对照溶液在对照品色谱相应位置处无吸收峰，表

明在该试验条件下，其他成分对测定结果无干扰，专属性好。

2.4 线性关系考察

精密量取对照品溶液2.5 ml，置于10 ml量瓶中，加70％甲

醇稀释至刻度，摇匀，得对照品溶液Ⅱ。精密量取对照品溶液Ⅱ

5、10、20 μl，注入HPLC仪，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记

录峰面积。以进样量（x，μg）为横坐标，峰面积积分值（y）为纵

坐标，进行线性回归，得五味子酯甲、五味子甲素回归方程分

别为 y＝4 776.6x+12.8（r＝0.999 9）、y＝5 311.3x+19.012（r＝

0.999 9）。结果表明，五味子酯甲和五味子甲素进样量分别在

0.026 2～0.418 4、0.024 9～0.398 4 µg范围内与各自峰面积积

分值呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下对照品溶液10 µl，注入HPLC仪，重

复进样 6次，测定峰面积。结果，五味子酯甲和五味子甲素精

密度的RSD分别为0.9％，1.1％，表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

精密吸取同一批供试品溶液适量，分别在0、2、4、8、12、24

h时按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，五味

子酯甲和五味子甲素的RSD分别为 0.6％、1.7％，表明供试品

溶液在24 h内稳定。

2.7 重复性试验

称取同一批样品（批号：20110405）约 0.8、1.0、1.2 g，各三

份，精密称定，按“2.2.2”项下方法制备9份供试品溶液，分别按

“2.1”项下色谱条件进样测定。结果，含五味子酯甲量为1.960 7

mg/g，RSD＝1.7％；含五味子甲素量为 1.748 1 mg/g，RSD＝

0.7％，表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取已知含量的参芪五味子胶囊样品0.5 g，精密称定，置具

塞锥形瓶中，分别精密加入低、中、高浓度对照品溶液各20 ml，

按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery test（n＝9）

待测成分

五味子酯甲

五味子甲素

取样量，
g

0.503 1

0.503 4

0.501 4

0.501 8

0.503 6

0.501 7

0.502 6

0.502 5

0.502 0

0.503 1

0.503 4

0.501 4

0.501 8

0.503 6

0.501 7

0.502 6

0.502 5

0.502 0

样品含量，
mg

0.986 4

0.9870

0.983 1

0.983 9

0.987 4

0.983 7

0.985 4

0.985 3

0.984 3

0.879 5

0.880 0

0.876 5

0.877 2

0.880 3

0.877 0

0.878 6

0.878 4

0.877 5

加入量，
mg

0.705 6

0.705 6

0.705 6

0.940 8

0.940 8

0.940 8

1.176 0

1.176 0

1.176 0

0.621 8

0.621 8

0.621 8

0.829 2

0.829 2

0.829 2

1.036 4

1.036 4

1.036 4

测得量，
mg

1.681 3

1.700 3

1.688 3

1.949 0

1.954 7

1.957 1

2.169 6

2.159 0

2.176 5

1.505 5

1.518 7

1.512 5

1.701 1

1.731 4

1.703 3

1.903 4

1.923 6

1.914 7

加样回收率，
％

98.48

101.09

99.94

102.58

102.82

103.47

100.70

99.80

101.38

100.68

102.72

102.28

99.36

102.64

99.65

98.88

100.85

100.08

平均加样
回收率，％

101.1

100.8

RSD，
％

1.6

1.5

2.9 样品含量测定

取6批参芪五味子胶囊样品适量，分别按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，并按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算五味

子酯甲和五味子甲素的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（mg/g，n＝6）

Tab 2 Content determination of samples（mg/g，n＝6）

批号
20110401

20110402

20110403

20110404

20110405

20110406

五味子酯甲
2.00

1.97

1.92

1.95

2.08

2.04

五味子甲素
1.88

1.86

1.75

1.76

1.83

1.86

3 讨论
3.1 流动相的选择

南五味子含有多种木脂素类成分，各成分性质相近，难以

分离，因此首选洗脱能力强的乙腈-水、乙腈-磷酸系统，但是均

不能达到有效分离。笔者尝试在有机相里加入四氢呋喃后，

各色谱峰分离较好，系统适用性良好，且大大缩短了分析时

长，因此确定乙腈-四氢呋喃-水（18 ∶18 ∶64，V/V/V）为流动相。

3.2 检测波长的选择

分别称取五味子酯甲、五味子甲素对照品适量，用70％甲

醇配制成适宜浓度的对照品溶液，采用二极管阵列检测器在

200～400 nm波长进行光谱扫描。结果，五味子酯甲在222 nm

波长处有最大吸收，五味子甲素在 216 nm 波长处有最大吸

收。因在 222 nm波长下待测成分与杂质分离度较好，故选定

图1 高效液相色谱图
A .对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.五味子酯甲；2.五味子甲素

Fig 1 HPLC chromatograms
A. standard sample；B. test sample；C. negative sample；1. schisan-

therin；2.deoxyschizandrin
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磷酸伯氨喹是一种抗虐药，用于根治间日疟和控制疟疾

传播[1]，易引发疲劳、头晕、恶心、呕吐、腹痛及药物热等不良反

应 [2]。目前，在非洲及东南亚等疟疾多发地该药仍被广泛使

用，在国内也被作为战略物资，其原料及片剂一直被保留生

产。磷酸伯氨喹片在《中国药典》2010年版、《美国药典》35版、

《国际药典》第4版均有收载[3-5]。笔者在对比各国药典方法的

基础上，参照《美国药典》35版所采用的高效液相色谱（HPLC）

法建立了磷酸伯氨喹片的含量及均匀度的测定方法。

1 材料
LC-20AT 型HPLC仪，包括泵、紫外检测器、自动进样器、

HPLC法测定磷酸伯氨喹片的含量及均匀度

杨 颖＊，李思源（广州市药品检验所，广州 510160）
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摘 要 目的：建立测定磷酸伯氨喹片含量及均匀度的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Inertsil C8，流动相为水-乙

腈-四氢呋喃-三氟乙酸（90 ∶9 ∶1 ∶0.1，V/V/V/V），检测波长为265 nm，流速为1.5 ml/min，柱温为40 ℃，进样量为10 μl。结果：磷酸伯

氨喹检测质量浓度在128.069～384.206 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试

验的RSD≤0.5％；平均加样回收率为100.6％，RSD＝0.3％（n＝9）；含量均匀度的A+1.80S在7.3～11.3之间。结论：该方法操作简

单、准确性高、专属性强，适用于磷酸伯氨喹片的质量控制。

关键词 磷酸伯氨喹片；高效液相色谱法；含量；含量均匀度

Content Determination and Content Uniformity of Primaquine Phosphate Tablets by HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE： To establish the method for content determination and content uniformity of Primaquine phosphate

tablets. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on Inertsil C8 column with mobile phase consist-

ed of water-acetonitrile-tetrahydrofuran-trifluoroacetic acid（90 ∶ 9 ∶ 1 ∶ 0.1，V/V/V/V）at flow rate of 1.5 ml/min. The detection wave-

length was set at 265 nm and column temperature was 40 ℃. The injection volume was 10 μl. RESULTS：The linear range of pri-

maquine phosphate was 128.069-384.206 μg/ml（r＝0.999 9）. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than

0.5％；average recovery was 100.6％（RSD＝0.3％，n＝9）. A +1.80S of content uniformity were between 7.3-11.3. CONCLU-

SIONS：The method is easy to operate with good accuracy and specificity. It can be used for the quality control of Primaquine phos-

phate tablets.

KEYWORDS Primaquine phosphate tablets；HPLC；Content；Content uniformity
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检测波长为222 nm。

3.3 提取溶剂的选择

笔者分别考察了甲醇、30％甲醇、50％甲醇、70％甲醇作

为提取溶剂的提取效率，结果以30％甲醇、50％甲醇为提取溶

剂的提取结果偏低，以甲醇、70％甲醇溶液作为提取溶剂的提

取结果相近，但甲醇提取杂质较多，而 70％甲醇黏度小、易于

过滤，因此选定70％甲醇溶液作为提取溶剂。

3.4 提取方法的选择

选定 70％甲醇为提取溶剂，分别考察了超声提取法与加

热回流法的提取效率，两者结果无差别，因此选定操作简便的

超声提取法。同时，考察了不同超声时间（10、20、30 min）对测

定结果的影响，结果超声提取20、30 min结果较超声提取10 min

略高，但两者之间结果相近。综合考虑，选择超声提取20 min。

综上所述，本方法重复性好、灵敏度高、结果准确可靠，可

用于参芪五味子胶囊的质量控制。
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